This Page Is Inserted by IFW Operations 
and is not a part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the 
original documents submitted by the applicant. 

Defects in the images may include (but are not limited to): 

• BLACK BORDERS 

• TEXT CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

• FADED TEXT 

• ILLEGIBLE TEXT 

• SKEWED/SLANTED IMAGES 

• COLORED PHOTOS 

• BLACK OR VERY BLACK AND WHITE DARK PHOTOS 

• GRAY SCALE DOCUMENTS 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 



As rescanning documents will not correct images, 
please do not report the images to the 
Image Problems Mailbox. 



Ouestel-Orbft 

OWfM fnBKt TftitMM 



Doc. 1-1 on ss 7 from WPIL using MAX 

©Derwent Information 

Surfactant mixtures of alkyl-oligosaccharides, alkyl - glucosides and alcohols 

Patent Number : BE-737973 

• Abstract : 

BE-737973 A Coating compositions of the formula RlO(C6H10O5)mH (I) (in which Rl is an alkyl radical CI 1H23 to C32H65; (C6H1505) is a 
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C12H25 to C18H37. Mixtures of 20-90% of 0); 0-50% of alcohol RK)H, and 10-70% of (I) (with m = 1) are normally used. Butyl glycoside (e.g.) is 
prepared in the usual manner (Fischer reaction), adding excess R'OH to the reaction mixture and effecting transalkylation with attendant partial 
formation of alky I oligosaccharides by heating, e.g. under reduced pressure, removing water and butanol by distillation. 
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ALKYL-OLIGOSACCHARIDE UND IHRE MISCHUNGEN MIT 
ALKYL-GLUCOS IDEN UND ALKAtiOLEN 



Diese Erfindung betrifft oberflachenaktive Alkyl-01i- 
gosaccharide, Mischungen von Alky 1.-01 igosacchariden 
tnit Alkyl-Glucosiden und Alkanolen lind auch Verfahren 
fUr die Herstellung dieser Stoffe. 

Die Erf indung bezieht slclv insbesondere auf die Her- 
stellung von Mischungen von Alkyl-Oligosacchariden, 
deren Komponenten die folgende Struktur 

RO(C 6 H iO°5>m H 



haben. In dieser Formel ist R ein aliphatischer Koh- 
leiiwasserstof frest aus dem BereicH yon 

C 11 H 23 bis G 32 H 65 



und m in dem Oligosaccharid-Ariteil, 

; 0 -< c 6 h jo 0 5> e H 

ist mindestens 2, aber im Mittel 3 oder mehr, Glycosyl- 
Einheiten. Eine der Glycosyl-Einheiten ist durch Ihr 
erstes Kohlenstof fatom an die Alkyigruppe - H gcbunden. 
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Eitie andere Aufgabe dieser Erf indung besteht in d(« : ,\ rf y A ; 
Herstellung von bberflachenaktiven .Zubereit^gen„Mie ;; ... 

tosiden und Aikanolen bestchen. • V:;r £ f.->« w| 

Die Alkyl-Oligosaccharide sind sehr vdrksama^rptropj 
■S&il fir Alkvl-Glucoside und Mischungen von .Aikyl-Glp- . 
coSden Snd SLien. Sie sind leicht W^g^V " 
Xlischen Losungen und erleicbtern dadurch^d^rm- - 
lierung von oberflachenaktiven Materialism in -.J^ 
kaSchen fliissigen Systemen. Ausserdem sind sie selbst 

auch in Mischung mit Alkyl-Glucosldcm und i 
als Datergenticn filr Textilien, insbesondere xn alka*. ., 
lischen Systemen, geeignet. . ' . 

Alkyl-Oligosaccharide sind bereits bekannt aber die be-;, 
kannten Stoffe dieser Art haben eine deutlich, andere 
SSr als die Verbindungen nach der vorliegenden Er- 
ring und unterscheiden sich auch Jeutlic^ in ihr*n 
Eigenschaften von diesen. So hat z. B, Matsubara • 
(Bull. Chem. Soc. Japan 34, 718 (1961) [C. A. 5§» *« 23 J ' 
die Herstellung von Alkyl^Ialtosiden durch Erwarmej 
einer LS sung von Maltose in einem aliphatischen AHeo- 
hol der 0,1% HC1 enthielt, beschrieben, wobei Alko- 
hole im Bereich vom Methyl- bis zum Isoamylalkohol yer- 
Sendee wurden. Diese Maltoside sind nicht oberflachen- 
a£iv. Ausserdem liegt der Rest R im Berexchjon Ci bis 
Ts im Gegensatz zu den Werten fur R von C U bis C32 bet 
der vorliegenden Erf indung. Der Wert filr m i^diesen .. 
Maltosiden ist 2 aber zum Uhterschxed gegenuber der . 
kennzeichnenden Forderung far die n***^*""*? 1 d * r ' 
vorliegenden Erf indung im. Mittel nicht mindestens -3-. 

. Ein anderes Beispiel aus dem bekannten Stand, der 
ist die VerSf f entlichung von Hori (Yakugaku- Zasshi 78, 999 
(W55) [ C.A. 53, 3073 (1959) ] ), in d.er die Herstellung 
von Alkyl-Cellobiosiden mit Alkylgruppen im Ber *ich von 
C, - CIS beschrieben ist. Der Wert fur m in diesen Verbin- 
dungen ist 2 aber im Mittel nicht mindestens 3, so dass^ 
einl wesentliche Forderung fiir die vorliegcnde Erfindun* 
nicht erf ill It ist; . 

In der .USA,Patentschrif t 2 974 13A is t die j^rstellung von 
obeffilacKenaktiven AlkylMther-Glucosiden und Alkylkther- 
Olig^aechariden beschrieben, wobei Oligosaccharide mxt 
einem Alkalihydroxid umgesetzt werden, um exn salzartiges 
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Alkali-Derivat zu erhalten, das dann mit Allcylhaloge- 
niden unter Dmck urogesetfct wird, woran sich cine Hy- 
drolysc mit einer Mineral saure anschlieGt, inn eine 
Mischung dcr obcrflachenaktiven Ather zu erhalten. 
Diese Materials en sind Ather und nicht Acetalc wlc die 
Stof fe der vorliegenden Erfindung. Die Zubereitungen 
nach der vorliegenden Erfindung enthalteh kcine Ather- 
bindungen oder Halbacetalgrufcpen ira Gegensatz zu den 
Materialien der genaniiten USA-Patcntschrift, bei dencn 
beides vorhandcn ist. 

In der USA-Patent schri ft Z 355 245 ist die Herstellung 
von Polymeren von Aikyl-Gliicosiden durch Erwarmen von 
AlkyJ-Glucosiden mit einem sauren Katalysator beschrie- 
ben. Im Gegensatz zit den Verbindungen der vorliegenden 
Erfindung sihd in dieser Literaturstell.e filr R Reste? 
mit maximal JC 6 offenbart, wogegen bei. der vorliegenden 
Erfindung R eineri Wert von miridestens Cji hat. Dieses 
ist aber ein kritischer Faktor urn die hobe Wirksamkeit 
der Oberflachenaktivitat und als Detcrgens oder tfasch- 
mittei fiir Textilien zu erroichen. 

Das Verfahren, durch das die neuen Alkyl-Oligosaccharid- 
Zusammensetzungen und die ncuen Alkyl -Oligosaccharide 
Alkohol-Alkvl-Glticosid-Mischungen hergestcHt werden kon- 
nen, kapn in nllpcmeiner Weise wie folgt beschrieben 
werdett: Ein nicdrigeres Alkyl-Glucosid, vorzugsweise 
Putyl-Glucosid, wird durch eine iiblichc Fischer-Typ 
Reaktion hergestcllt, wobei 1 - 12 Mol des niedrigeren 
Alkanols pro tfoi Glucosid verwendet werden. Es wird cin 
saurer Katalysator in eine r Menge von etva 0.0005 Mol 
pro Mol Glucose bis etwa 0.05 Mol pro Mol Glucose ver- 
wendet. Dier bevorzugte Katalysator ist H2SO4, obwohl 
auch HCl, HNOj, p-Toluolsulf onsaure, Methansul f on- 
saure und andere saure f Elektronen-aufnehniende Verbin- 
dungen der Gruppe, die all geme in als "Lewis Sauren" be- 
zeichnet verdcr,* vrrwendot werden konnen. Wcnn Schwefel- 
sattre als Katalvsator bcnlitzt wird, i rt es vorteilha^t , 
etwa 0,1 - 2,0 Graram pro Mol Glucose <0,001 - 0,02 Mo) pro 
Mol Glucose) zu verwenden. Wenn Butanol oder ein andercr 
niedrigeres Alkanol benUtzt wird, ist die bevorzugte 
Menge 2 bis 6 Mol pro Mol Glucose. Die ReaktJLon wird 
bei Raumtemperatur oder oberhalb dieser Temperatur, vor- 
zugsweise bei SO bis 120© G, durchgefiihrt unter Rttckflut- 
kUhlung, bis die Mischung klar ist utid die Glucose in 
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Losung gegangen ist- Alternativ kann das Reaktionswaesfcr 
wahrend der Rttckf luBktihlung entfernt werden. entweder 
durch Destination mit oder ohne ein SpaltmitteL ftte V ' • "■ 
das kohdensat der Rtickf luBkiihlurig oder durch azeotrope 
Trennung unter Veryendung von Hexan, Heptan oder ande 7 
ren derartigen azeotropen Mitteln. 

Wenn die Umwaridlung der Glucose zu deto Butyl-Glucosid 
eitigetreten ist oder wenn die Reaktiorismischung klar ist, 
wird der hohere Alkohol zugegeben und der tibcrschtissige 
niedrigere Alkohol entfernt, wobei der Entferriunggvorgang 
erleichtert word en kann, wenn der Druek/reduziert wird, 
wodurch die Destination beschleuriigt tind auch vermieden 
wird, dass die Destillationstemperatur zu hoch steigt. 
Die Menge des zugegcbeticn hoheren Alkohols licgt allge- 
meln bei 0,5 bis 4,0 Mol pro M61 Glucose und ist abhMrigig 
Von der gewiinschten endgtiltigeti Zusammensetzung Oder Zube- 
reitung, wobei das mittlere Molekulargetficht der hohereii 
Alkyl-Oligdsaccharide, die gebiidet werden, umgekehrt pro- 
portional der Mengo der verwemdeteti hoheren Alkohdle ist. 
Das bodeutet, dass Oligomere mit reiafciV hohem Moiekular* 
gewicht gebiidet werden, wenn das Molverhal tnis von Alko* 
hoi zu CJliicbse irolativ niedrig ist tind Umgekehrt. 

fifefin tiach Zugabe des hohereii Alkoholsr der iiberschtisslgfe 
ttiedtrigfcre Alkohol entfernt wordeii ist* wird die bereits 
begdntterle Alkoholaustausch-Reaktiori (Transacefealisietuttg) 
fortgeisetzt, indem die Reaktionsmischurtg atif ertibhter 
Temperattir gehalten wird, gegeberienfalls utfter Vakttum, . 
sa dass kohtinuierlich der niedrigere Alkohoi in dem 
Ausriiafj, wie er und die hohereii Alkyl^Glucsside Uttd 
^Oligosaccharide gebiidet werden* entferiifc witd< 

Es ist zu beaehten, dass die Koraportertteh der Mischungeft 
der Alkyl-Qligosaccharide, Alkyl-Glueoside tind Alfcanole, 
die nach dieser Erfindiitig hergestellt werdep kbritten, Vie 
fojgt varileren konnen* 

FUr aile 100 Gdwichtsteile der oherf ]&chcnaktitron Mischtin^' 
kSfinen varhatideri. sein: 

a} 0 bis 30 Teite einer Verbindung der fortoel ROH, in det 
R ein Kohrenwasserstbff rest ifo fiereich votl C,iH«n bis 
C3 2 H &5 ; ist; - ; . 23 
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b) 



10 bis 70 Teile eines, Glycosides der Formel ROG, 
iti der R dergieiche Rest wie vorstehend unter a) 
ist und in der G ein Glucoserest ist, der an R0 
durch sein erstes Kohlenstof fatom gebunden ist; 
und 



c) 



20 bis 90 Teile einer Alky 1- Oligosaccharide 
Mischung, deren Komponeitten die Formel ^OCCgH^Og) 
haben, wobei in dieser Formel R' ein ali- 
phatischer KphlenWasserstof frest itn Bereich von 
C 0 H,- bis C QO H c «- ist und m mipdestens 2, aber im 




Durchschnitt mindestens 3 ist. 



Es ist weiterhin zu beachten, dass die Komponenten 
a), b> und c) in den angegebenen.bestimmten Verhalt- 
nissen zueinander vorhanden sein sollen. Diese Werte 
sind jedoch keine abSoluten Werte, da inerte Materiali- 
en, wie niedrigere Alkyl -Glucoside, vorhanden sein konnen, 
die den Rest der Zubereitung oder Zusammensetzung ausmachen 
kSnnen. Die Art, in der diese Verbal tnisse ge&ndert werden 
konnen, wird durch die Menge des entfernten niedrigeren 
Alkohols gesteuert. Der Umfang der Reaktion kann zu jedem 
Zeitpunkt bestimmt werden durch eine Untersuchung einer 
Probe mit Hilfe einer Methode fiir die Dampfphasen-Chro- 
matographie. Die endgiiltige Zusammensetzung des Produktes 
ist deshalb nicht nur das Ergebnis der verweudeten Menge 
des hbheren Alkohols, sondern auch des Umfanges der. Trans- 
acetalisierungsreaktion; 

Es kann wdnschenswert sein, die Austauschreaktion bei ge- 
wissen niedrigen Molverhaltnissen des hoheren Alkohols 
zur Glucose zu beendigen, obwohl nennenswerte Mengen von 
Butyl- (oder anderen niedrigeren Alkyl-) Glycosiden zurtick- 
bleiben. Dadurch kann sichergestellt werden, dass ein End- 
produkt eitsteht, das einen niedrigeren Alkoholgehalt und 
infolgedessen eine niedrigere Viskosit&t und Schmelzpunkt 
besitzt, als es erhalten werden wtlrde, wenn die Austausch- 
reaktion weitergefiihrt word en ware. Bei hoheren Molver- 
haltnissen ist es hauf ig vorfceilhaft, die Reaktibti fortzu- 
setzen, um mehr "aktiven" Bestandteil in der Zubereitung 
des Endfcroduktes zu' erhalten. Deshalb kann die ehdgUltige 
Zubereitung unterschiedliche Mengen von Butyl- oder ande- 
ren niedrigeren Alkyl -Glycosiden enthalten, die, obwohl sie 
nicht wesentlich zu der Oberf lachenaktivitat beitragen, in 
manchen Fallen vorteilhafte physikalische Eigenschairten er-. 



gebcn . 
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Die relative!! Mengen der verschiedenen Kompqhep^h. 
der neuen Alkohql, Alkyl-Glticosid und ' : 

saccharid-Zusanimensetzungeii, die entstehen, Werften \ 
deshalb durch das Molverhaitnis von Alkohbl Glu- 
cose und den* Utnfang der Transacetalisierungsreaktion 
bestimmt. Es 1st dadurch moglich, die Natiir der End- 
produkte nach der Erfindung zu steuern, so dass Zu- 
bereitungen wit den gewiinschten Eigenschaften far die 
vorgesehene Anwendung des Produktes erhalten werden. 
So setzt z. B. ein groBerer Gehalt an hBheren Alko- 
holen die LSslichkeit des Produktes in Nasser und al- 
kalischen Losungen herab, kann aber gleichzeitig eine 
Verbesserung der Loslichkeit ergeben oder mihdestens 
eine Erniedrigung der Viskositat des Produktes, so 
dass es sehr geeignet fiir SchinierSle oder in kos- 
metischen Formulierungen se in kann. Material i en mi t 
relativ hohen Gehalt en an Alkyl-Glucosiden sind gate 
Detergent ien fiir Textilien, obwohl sie in alkaliischen 
Ltfsungen nicht so loslich sein konnen oder so gute 
hydrotrope Mittel fiir andere riichtionische ^)berf lfichen- 
aktive Mittel alsdiejenigen, die veniger Aikyl-Glu- 
coside und mehr Alkyl^Oligosaccharide enthalten« 

Bei der Best Jamming oder Steuerung der Eigenschaften ~ 
des Produktes 1st die L&nge des hydrophoben Anteils 
itn Verhaltnis zu der Anzahl der kondensierten Gluco- 
sideinheiten ein wichtiger Faktqr. Jede Anderung in 
der Struktur des Produktes kann einen Ef fekt auf 
dessen hydrophileri oder hydrophoben Charakter haben. 
Dadurch kann man moglicherweise zwei verschiedene Ma- 
terialien herstellen mit Eigenschaften, die in man- 
chen Beziehungen ahnlich sind. So kann eine Mlschung, 
die eine relativ groBe Menge voh Lauryl-Glucosid ent_- 
h&lt, ahnliche Loslichkeitseigenschaften besitzen, 
wie eine Mischung, die relativ grofle Mengen eines 
C^-Disaccharides enthalt. 

Die neuen Oligosaccharid-Zubereitungen kann man, falls 
erwtlnscht, aus ihren Mischungen tnit Alkohoien und Alky! 
Glucosiden in einfacher Weise durch Effllung der Alkyl- 
Oligosaccharida mit einem Nicht loser, vie Aceton, ab- . j 
trepnen. Die isolierten Oligosaccharide sind, geeignet 
als hydrptrqpe Mittel fiir Alkyl-Glucoside und andere 
oberflSchenakfcive Mittel. 
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Es 1st nahelicgend und klar, dass mail bei den vor- 
stehenden Zusanimensetzungen, wenn roan eine Mischung 
von Alkyl-Oligosacchariden erhalten will, bei der 
der R-Rest vcn demjenigen in dem Alkyl-Glucosid und 
in dem Alkanol abweicht, die Alkyl-Oligosaccharide 
getrennt isolieren und dann nit der Alkyl-Glucosid- 
Alkattol-Mischung kombifiieren inuD. 

In der folgenden Tabelle I werden Ergebnisse gezeigty 
die erhalten wurden, bei der Bestimmutig der Loslich- 
keit bei verschiedenfcn Temperaturen in Wasser und in 
wassrigem Natriumhydroxid bei einer Serie von Verbin- 
dungen, einschlieOlich von einer Anzahl von Verbin- 
dungen nach dieser ErfindungV In jedem Fall vurdc 
TTeil <les zu losendert Stoffes *u 99 Teilen Losungs- 
mittel zugegebeii. 
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Belsplel 1 

Herstellung einer Lauryl-Glucosid - Latiryl-Oliftosaccharld - 
Laurylalkohol - Mischung , 

Einc Mischung axis 720 Teilen Glucose, 1779 Teilen n-Butanol. 
und 8 Teilen konzentrierter Schwcf el siiure vnirde gcruhrt und 
unter Riickf lufiklihlutlg auf 100*110 C in einem Kolben mit 
einem angeschlofcsonen Nasser separator erv/armt, wobei Hcxan 
zur Abtrennung dos Wasscrs in der Falle verwendet vurde. 
Nachdem die thcorctische Menge.an Wasscr gesamraelt vordon 
war (18* Telle auf IPO Teilc Glucore) wurden 2132 Teile 
Laurylalkohol zugcgoben und das iiberschiissige Butanol vnirde 
durch Destination ontfcrnt, Nach dera Alkoholaustausch, bei 
dcm der Laurylalkohol mit den ButVl-Glucosiden reagiorte 
und das bei der Rcaktion pcbildete Butanol aus dcm Kolben 
abdestilliert wurde, wurde oinc Dampfphascn-Chromatographie 
von den Trimethylsilyl-Dcri vaten durchgeftihrt. Nach Eeefidi- 
gung des Austausches wurde die Rcaktionsmischung mit eincr 
Natriumhydroxidlosung neut ~n1 isinrt* . 

* • 

Ein 250 Telle Ante i 1 Closer Mischung wurde einer Destination 
bis zu einer Kolbontempcratur von 1^5 C bei 10 mm H* unter- 
worfen. Es wurden 117 Telle. Destillat (Laurylalkohol.) und 
133 Telle Ruckstand crhalton. Einc 10 Teilc Probe dos POck- 
standes wiirde dann.fiir dio Analyse und Untersuchung ent- 
nommen, Dann wurde die Destination bis zu einer Kolben- 
temperatur. von 150° C f ortr.esetzt , vobei weitere 22 Teile 
Destillat ahgettieben wurtfen. Das als Rfickstand zurQck- 
bleibende Produkt bestand aus 98 Teilen einer Mischung von 
Laurylalkohol,* Lauryl-Glucosid und Lauryl -Oligosaccharide 
Diese Mischung wurde als. Text ilwasclimittel geprUft und 
zeigte bei der Analyse foigcnd.e Zusammensetzung: 

Laurylalkohol 
Laury 1 -G 1 u co s id 
Lauryl-Disaccharid 
* Lauryl-Trisaccharid 
Lauryl -Tctrasaccharid 
Lauryl -Pentasaccharide 
/ Hohere Lauryl -011 go- 
. "saccharide 



20,5 7o 
41 % 
14 % 

9 7 

7 % 

-)■ /» 

3,5 % (durch Differenz) 
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Beisplel 2 

Herstiellung von Octadecyl-OI IgosaccharldV . . '■ J- ■ ' 

Efcne Mischung aus 180 Teilen Glucose, A 44 Teilen Butanbl, . 
40 Teilen Hexan unci 2 Tpilcn konzentrierte Schv/ef el satire 
wurde in einem Rolben mit einem angeschJ ossen Wassersepa- 
ratbr umgesetzt, wobei das Reaktiottswasser wdhrend der 
Dildung dcr Butyl -Glycoside abgcschicdcn und gesammelt 
Wurde. Dann wurd en 540 Telle Stcarylall^ohol zugegeben und 
das Butanol wurdc abdestilllertv Die Mischung wurde bei 
100-105° C und ]bcl 4-5 mm Hg gehalten, wobei die Alfcohol- ; 
ausfcauschreakt ion eintrat, Dann wurde die Mischung mit 
50 %igem wassrigen Natriumhydroxid ncntraJ Jsicrfc* Das Pro- 
diikt wiirde siebenmal mit 3-Mter Merigen Aceton gewaschen. 
Es wiirden insgesamt 49p Telle eines in Aceton ioslichqn 
Materials erhalten. das bei der Analyse (Dampfphasen-Ghromator 
graphie des: frimethylsilyl-Dcrivates) crgab, daB es si^h um 
eine' Mischung von Stearylalkohol und Stearyl -GJucosid ban- 
delt. Der in Aceton unlosliche Antcil von 137 Teilen ergab 
bei einer Shnlichen Analyse, daB er nur fcleinc Mengen von ; 
Stearylalkohol und kein Stearyl-Glucosid ertthielt; er be- 
st arid aiis 97,2 %Feststof£en, 44,86 % Kohlenstpff und 7,32?% 
Wasserstoff . Die thebretische Eiementaranalyse fifr ein . J- 
Octadecyl-bltgbsaccharid, das; im MitteL 12,5 kondensierte 
Glyoosidelnheiten enthalt, entspricht 48,5 % Kohl ens toff 
urid 7,22 Vasserstoff • 

Eine 35 Telle Probe dieses Octadecyl-Oligosaccharides tmd 
300 Teile, 0,5 n-Chlorwasserstoff saure wurdcri unter Riihren 
und RttckfiuBkllhlung 20 Stunden erwarmt und dann fiinfmal mit 
200 ml Anteilen von Hexan cxtrahiert. Bei der Destination 
der Hexanextrakte erhielt man . 4,1 g zuriickgewoimenes Octa~*. 
decanol r Dieses entspricht der Menge, die bei der Hydrolyse 
eines Octadecyl-Oligosaccharides mit im Mittel 12,5 konden* 
sierten Saccharideinheiten zu erwarten ist. 

Beisplel 3 -\ ' 

Herstellung yon Butyl carbity 1-01 igosacchariden tind Butyl- 
carbityl-Glucosid . . 

Eine Mischting aus 180 Teilen Glucose, 648 Teilen Butoxy- 
kthQxyfitHanol ("Butyicarbitol"), etwa 15 Teilen Hexan und 
2 Teilen. konzentrierter Schwefelsaure wurde unter Riihren 
und; RUckfluBkiihlung auf 105° C flir 6 Stunden erwarmt, wobei 
21^ T^i^^Wa^ser in einem Wasserseparator entfernt^wpr^en, 
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WShrend dieser Reaktioti fiel eln Feststoff aus. Die Mischung 
wurde neutralisiertund filtriert. Der RUckst and wurde zwei- 
mal mit Toluol gewaschen und dann~getrockriet, wobei 101 Teile 
eines dunkelgeiben Pulvers erhalten wurden; Aus der Panrof- 
phasen-Chromatographie des Trimethylsilyl-Derivates v/ar die 
Abwesenheit von Butylcarbityi-Glucosid und Butylcarbitol zu 
erschen. Der Feststoff (Butylcarbityl-Oligosacchnridc) war 
in Aceton unloslich. Aus den vereinigten Filtraten und dem 
* Toluolwaschmittel wurden die Losungsmittel und das Butyl- 
carbitol abdestilliert, wobei 127 Teile eines Materials 
erhalten wurden, das vbrwiegend das, Butyl carbityl-Glucosld 
war. 



Beispiel 4 

Herstellung elner Mischung von Alkoholen, Alkyl-Glucosiden 
und Alkyl-Oligosaccharlden, bet denen die Alkylgruppe in 
jeder Komponente eine "Mischung von C 12 H 25 und C 13 H 27 ist ' 



Eine Mischung aus 90 Teilen Glucose, 111 Teilen Butatiol, 
etwa 4 Teilen Hexan und 0,25 Teilen konzeritrierter Schwefel- 
saure wurde unter Riihren und Riickf luBkQhlung ziim Sieden 
erwarmt, wobei 10 Teile Wasser in einem Was ser separator 
aufgefangen wurden. Dann wurden 127 Telle einer Mischung 
von Alkanolen 2ugegeben, die vorwiegend aus etwa gleichen 
Teilen von n-Dodecanol und n-Tridecanol bestanden. Die. 
Mischung wurde bei 100-110° C/10 mm Hg gehalten, wobei 
Butanol durch Destination entfernt wurde und die Alkohol- 
austauschreaktion eintrat . Dann wurde' die tlischung ©it 
5 Teilen 50 %iger Natriumhydroxidlosung neutralisiert. . 
Sie wurde verdtinnt mit 150 Teilen Heptan und dabei ent- 
stand eine tiahezu klare Losung. Es wurde eine Probe ent- 
fiir die Priifung air oberf lachenaktives Mittel in 

Benzin; 



Beispiel 4a ' : ■ 

Herstellung elner Mischung von Octadecylalkohol, Octadecyl - 
; Glucosid und Octadecyl-Oligbsaccharlden , 

In ahnlicher Weise wurde eine Mischung vdn Octadecylalkohol , 
Octadecyl -Glucosid und Octadecyl-Oligosaccharid aus 90 Teilen 
Glucose, 224 Teilen Butanol, 6 Teilen Hexan> 2 Teilen Schwe- 
' felsfiure und 405 Teilen Octadecanol hergestellt. Nach der 
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Entf ernung ,von iiberschUssigem Octadecanol durch Destination 
(Ausbeute 308 Teila) wurde .die Mischung aut ihre Loslich- 
keit in 5len untersucht. In roineral ischem ScGhundstran und %m 
in hoch aromatischem 01 erhielt man mit 0,5 % und 2,0 % . 
klare Losungen. ' Fur die Analyse als. Korrosionsinhibitor ip . ; 
Motorolen wurde eine klare Losung durch Mlschen von 10 Tfii-. 
len des Produktes rait 90 Teilen von e in em S.A.E. 10 Motoroi 
erhalten. . ~ - 

pie Analyse des Produktes zeigte, daG es 15 % Octadecanol, 
25 % Octadecyl-Glucosid und 60 % Octadecyl-Oligosaccharide. 
enthielt 9 wobei alle Prozentangaben sich aiif das Gewicht . 
beziehen; 



Beispiel 5 - 

Herst ellung einer Mischung eines quaternarcn Ammo nium-kationir 
^he£~ oberflachsnaktivcn Mittels und ein er Alkyl-Glucosid - 
Alkyl-Oligosaccharid - Alkanol - Mischung 

Eine Mischung von 3,2 Teilen einer 50 %igen aktiven vSssrigen 
Losurig eines quaternaren Ammonium-kationischen, oberflMcheti- . 
aktiven Mittels und 6,4 Teilen einer Alkyl-Glucosid, -Alkyl- 
Oligosaccharid und Alkanol-Mischung, bei der die Alkylreste 
vorwiegend eine Mischung von ^^ l7 ^ ? 5 und n " C i3 H 27 Alk y 1 " ' 
gruppen waren, wurde in 80 Teilen Wasser gelosE, wobei eine 
klare L5 sung mit einera pH von 10,2 erhal ten wurde. Bin Ge- 
webe, das. mit dieser Mischung behandelt worden war, hatte 
antibactericide Eigenschaf ten. 



Beispiel 6 

Her stel lung von verschiedenen Mischungen v on Alkanolen, 
Alkyl-Glucosiden und . Alkyl-Oligosacchariden. 

Die allgemeine Arbeitsweifee fttr die Synthese einer Mischung 
von Alkanolen, Alkyl-Glucosiden und Alkyl-Oligosacchariden 
aus Glucose und hoheren Alkoholen liber cin Butyl-Glyeosid 
als Zwischenprodukt , wie sie schon beschrieben wurde, wurdo 
verwendet, urn eine Vielzahl von Produkten herzustellen. \ 
Bei diesen Versuchen wurde als Alkohol eine im Handel, er- 
haitliche Mischung verwendet, die vorwiegend Dodecyl- und 
Tridecylalkbhole enthielt und zur Bildung von Cj2 H 25 un ^ 
Alkanolen, Alkyl-Glycosiden und Alky l-Ol igosaccha- 
riten ftlhrtfc. Es wurden verschiedene Mol Verh&ltnisse von 
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Alkohol zu Glucose verwendet und die Produkte warden durch 
Dampfphasen-Chromatographie der Trimethylaijyl-Derivate - 
untersucht. Die Ergebnissc werden in der folgenden Tabelle II 
gezeigt: ' 



Molverhaltnis 

Alkohol/ 
Glucose . 



TABELLE 


II 




* 

Hohere 


Hohere 


% Butyl- 


% Alkjrl - 


Alkohol e 


Alkyl * 


Glucosid " 


Oligo- 


Glucoside 




saccharide 




14.5 


7.S : 


52.4 




2? 8 


25.8 


48.1 


1 A 1- 
ID • I 


10.5 


21.0 


47.4 


0 A 




3.5 


81 .6 


IS 0 
J J . z 




20.5 


23.1 


J.J 




30.8 


33.6 




19 8 


10.8 


39.9 


A R 
O • P 




15.6 . 


48.8 


9S n 


1R 1 

J v* . X 


15.0 


31.9 




30.8 


24.6 


38.9 


36.9 


19. 6 


3.0 


40.5 


6.3: 


22.3 


4.2 


67.2 . 


39.4 


17.8 


1 J .4 


31.4 


7.7 


15.0 


26.5 


50 .# 


39.8 


19.5 


8.0 


-32.7 


6.0 


11.5 


.26.5 , 


56.0 


48.0 


16. «. 


Kl 


34.9 


3.3 


31.0 


1.8 


63.9 


.46.2 


19.5 


2.5 . 


31.8 


6.0 


32.0 


4.0 


58.0 


49.0 


16.& 


4.0 


'30.4 


7.3 


34.0 


8.0 


50.7 


K8 


47.7 


11.8 


38.7 


1.8 


49.3 


3.8 


45.1 



(b) 



0.5 
0.5 



0.5*®' 



0.75 
0.75 
0.75 
0.75 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 

i.o: 

1.5 
1.5 
1.5 
1.5 
1.5 
1.5 



(a) 
(a) 
(a) 
(a) 
(a) 
(a) 
(a) 
(a) 
(a) 



3.0 
3.0 



(a) 
(a) 



Bemerkungen: 

(a) Der grofite Teil dea uberschiissigen Alkohols vurde 
durch Destination entfernt. Alio diese FrOdukte, 
die weniger als 10 7, Alkohol enthiel ten, waren 16s- 
lich oder nahezu 16slich in 50 7.igen Natriumhydroxid- 
lBsungen bei einem Niveau von 1 % und waren aktiv 
als Detergent ien . fur Text ilien. 



(b) Durch Differenz bestimmt. 
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Es wurden ghnliche Produkte unter Verwendung 
Ublichen Mischung aus C 1? H- S bis C'-H,. AlkohoJen herge- 
stellt. Die Produkte waren C _H C.-JlL,., und 
C 15-31 ATfca ? lole i Alkyl-GlycosideiiTid ATRyl -Oligosaccharide. 
lUre Axial ysenwrr to sind in der folgondcn Tab el 1 e TIT ange- 
geben ." . - . .. 



T A B E I L E ITT 

MolverhHltnis Hbhere Hbhere % fluty] - % Alkyl- 

. Alkohol/ Alkohole AJkyl- Glucosid OHgo- ,.v 

Glukose GlucosJde saccharide ' 

1.3, v 

2.0, v 
2.0 (a) 
3.0/ v 
3.0 (a) 



/•7.6 


. J4.5 . 


J.Q . 


36.9 


1.2 


25 . 5 


1.2 


72..] 


49.0 ' 


U.l 


' 1.6 


35.3 


2.6 


. 30.3 


1.5 


65.6 


57.3 


17.0 . 


1.5 


24.2 


T.O 


36.7 


2.3 


60.0 


66.0 


;s.o ' . 


T.O 


J8.0 


0.8 


44.3 


J. 5 


53.5 



-~ Benmrkungen: 



(a) Her grotfte Toil dcs uberschiissigen Alkohols wurde 

durch Destination entfernt. Alio. Produkte, die weni- 
ger als 10 % Alkohol enthalten, waren loslich oder 
nahezu loslich in 10 %igen Natriumhydroxid-Losungen 
bei einero Niveau von 1 % und waren auBerdcm gute De- 
tergent ien fiir Textilien. 

. (b) Durch Different bestimmt. 
Beispiel 7 

Es wurde die gleiche allgemeiiie Arbei tsweise zur Herstcl- 
. Iurig einer Serie von Alkyl-OI igosaccharid-Alky] -Glucosid- 
AlkanoJ-Mischungcn verwendet. Diese rohen Mischungen 
wurden mit Aceton gewaschen, urn den Alkohol und das Alkyl- 
Glucbsid zu.entfcmen.. Die zuruckbleibenden AlkyJ-Oligo- 
saccharid-Mischunsen wurden durch Dampfphasen*Chroniato- 
graphie des Trimethylsilyl-Derivates untersucht und die 
Ergebnisse * sind in der folgenden Tabelle zusammengestellt : 
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%A1 kyl. -01 igosnccharidr, 

mlt mehr als 2 kondnnsifcrten 

Glycosid-Einhei ton 



C 12 H 25 
C 14 H 29 



82 
95 



?16 H 33 



C 18 H 37 



>95 



4 



■*4 
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Patentanspriiche : 



Ein qberfl&chenaktives Alkyl-Oligosacchnrid der\Fotimel 

R ° (c 6 H io°5 ) m H • : 



in der R ein aliphatischcr Kohlenwasserstof frest aus . 
detn Bereich von C^H,- bis C. H 5 ist, der Rest • 
(C H .0-) eine Glycosyleinheit tat, in tnindestens 2, lm 
Mi£te2 aber 3 odor mehr, ist und eine der Glycosyleinheiten 
liber ihr Kohlenstof fatom eins- an RO gebunden ist. 

2. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R ^\^25 " fe * 

3. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnetr, daB- R ^i^29 ist * 

4. Allcyl-Oiigosaccharid nach Anspruch 1, -dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R 0^33 ^ 

5* Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1,. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R c i8 H 37 ist * 

6. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R eine Mischung von ^^2^25 tind C^l^ 
is.t , . 

7. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R eine Mischung von C 1<5 H 9C; , Cy-H 97 , 

C 14 H 29 und C 15 H 31 Ut ' ■ 

8. Eine Mischung, bestehend itn wesentlichen aus Alkyl- 
Oligosacchar iden, Alkyl-Glucosiden und Alkanolen, deren. 
oberf lMchenaktive BestandteiLe ftir alle ahwesenjlen. j 
100 Gewichtsteile besteht aus: ~ 

(a) 0 bis 50 Teile eirier Verbindung der Forrael ROH, 1 
in der R ein-aliphatischer Kohlenwasserstof f rest 
aus dem Bereich von Cj^H 23 bis C 32 H 65 ist> 
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(b) 10 bis 70 Telle cities Glucosides der Formel ROG, 
in der R die gleiche Bedeutung wie in (a) vor- 
stehend hat, und <3 ein GTucoserest 1st,. der durch 
sein Kohl enstoff atom eins an R0 gebunden 1st, 
und 

(c) 20 bis 90 Teile einer Alkyl-01 igosncchnrid- 
Mischung> dcren Kdmponcntcn Mnc Struktur der 
Formel 

R'o(c 6 H 10 o 5 yr 

haben,' in der R 1 ein al iphatischer Kohlenwasserstof f-. 
rest aus dem Bereich von G^FI^- bis C 3 2 H 65 ist » dor 
* Rest (C ft H lrY 0 P ) eine Glycosyleinheit ist, m mindcstens 
2, aber im Mittel 3 odor mehr, ist und cine der Gly- 
cosylcinhoi ten durch ihr Kohl ens toff atom eins an R0 
gebunden ist. 

9. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB so- 
wohl R als auch R f 0 12 n 25 sind * 

10. Mischung nach Anspruch £, dadurch gekennzeichnet, daP so- 
wohl R'als auch R' Cjjl^ slnd ' 

11* Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB so- 
wohl R als auch R* c j6 H 33 sinda 

12* Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB sd- 
wohl R als auch R 1 c jg H 3 7 sind. 

13. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB so- 
wotil R als auch R* Mischungen von Q 12 H 25 und C 13 H 2? sind. 

14. Mischung nach Anspruch 8 f dadurch gekennzeichnet. daB so- 
wohl R als auch R* Mischungen von Cj2 H 25* C I3 H 27 f C l'i H 29 

■und Cj-jH^ sind. » 
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